© EUNDESREPUBLIK @ Patentschrift 

© DE 2828990 C2 



@ Aktenzeichen: 

@ Anmeldetag. 

@ Offenlegungstag 

© Veroffenilichungstag 




© lnuCI.3; 

C 08 G 77/14 



P 28 28 990.9-44 
1 /. 78 
3. 1.80 
18.11.82 



UEUTSCHES 
PATENTAMT 

Innerhalb von 3 Monaten nach Verdffemlichung der Erteilung kann Einspruch erhoben werden 



© Patentinhaber. 

Th Gotdsvlimtdt AG. 4300 Essen. DE 



@ Erfindcr: 

Koerner. ^otz. Dr.; Krojac. Vaclav. 4300 Essen. OeJC /f 



Entgegenhaltungen 
DE OS 1S45 109 



9 
CM 

o 

o 

CD 

o> 

00 
CM 
00 
CM 

Ui 

Q 



® Verfahren zur Horstallung von hitzohfirtbaren Organopolysiloxanhor 



a 



28 28 990 



PatentansprOche: 

1. Verfahren zur Herstellung von hitzehartbaren 
Organopolysiloxanharzen durch Umsetzung von s 
Alkoxysiloxanen mit polyfunktionellen organlschen 
Hydroxylverbindungen bei Tcmperaiuren £ !00°Q 
wobei einer SiOR'-Gruppe elwa eine COH-Gruppe 
entsprichi, gegebenenfalls in Gegenwart von Umset- 
zungskatalysaioren und Losungsmitteln unter Ent- io 
Terming der freigesetzten Alkohole, dadurch 
gekennzeichnet, daB man als Siloxane solche 
derallgemeinen Forme! I 



9. Wcitere Ausbildung des Verfahrens nach einem 
Oder mehreren der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daO man als Umesterungs- 
katalysator Tiianester oder Kobaltsalze organischer 
Sauren oder Sulfonsauren. wie p-ToluolsuIfonsaure 
oder Benzolsulfonsaure, verwcndeL 



RjSHOR'fc 
O. 



(D 



(OR 1 - Alkoxygruppe von primartn oder sekun- 
daren aliphatischen Alkoholen mit ! bis 
4 C-Atomen; *5 

R*' = Alky! mil 1 bis 4 Kohlenstoffaiomen 
und/oder Phenyl isi; 

a - Wert von I. Obis 1.5; 

b ~ Wen von 0.1 bis 0.7), 

30 

und als medermolekulare mehrwertige Alkohole 
Athylcnglykol. Trimethylolathan und Trimethylol- 
propan oder ein Gemisch dieser Alkohole verwen- 
dei und die Reaktion bei einem Umsetzungsgrad von 
25 bis 80% durch Abktihlen auf einc Tempcratur js 
< 100'Cabbncht. 

2 Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnei. dal> man ein Siloxan der Formel I 
vcrwendet. bei wetchem acincn Wen von 1.2 bis 1.4 
und b ecnen Wert von 03 bis 0.6 hat. * 0 

3. Verfahren nach Anspruch I oder 2. dadurch 
gekennzeichnei. daB man ein Siloxan der Formel I 
vcrwendet. bei dem OR* die Methoxygruppc 
bcdcuici. 

4 Verfahren nach Anspruch I oder 2. dadurch 45 
gekennzeichnet. daO man ein Siloxan der Formel I 
veruendci. bei dem OR 1 sowohl aus Melhoxy- wie 
jus n oder iso-Propoxy- bzw. n- oder iso-Butoxy- 
jrnippcn bench t. welchc in einem molarcn Vcrhall- 
nn. \tm 2.5 bis 1 : 1 vorliegcn. 50 

5 Verfahren nuch einem oder mehreren der 
vorhergehenden Anspruche. dadurch gekennzeich 
nei. daB m;in cm Siloxan der Formel I vcrwendet. bo 
dem R ? cine Me Thy I- und/oder Phcnylgruppc ist. 

6. Verfahren nach Anspruch 5. dadurch gekenn- « 
zeichnct. daB man ein Siloxan der Formel I 
verwcndci. bei dem R' sowohl aus Mclhyl wie aus 
Phenvlgruppen im molarcn Vcrhaltnis von 0.5 bis 
1.5 : I besfchl. 

1. Verfahren nach den Ansprticheri I, 2, 3, 3 und 6< eo 
JudurCh gckenriZcichhcl. dafl man cm Siloxan der 
Formel I verwcndc(,das 10 bis 30 Mol-% Dimethyl- 
siloxycinhcitcn und 5 bis 10 Mol-% Trimcthylsifoxy- 
einheitcn cmhifh. 

8. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn* 65 
zeichncl. daB man ein Siloxan der ForMitil 1 
vcrwendet. das 50 bis 80 M0M/0 Monophcnylsiloxy- 
cinhcilcn cuthsill. 



Die Erfindung bctrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von hitzehartbaren Organopolysiloxanharzen durch 
Umsetzung von Alkoxysiloxanen mit polyfunktionellen 
organischen Hydroxylverbindungen bei Tempera luren 
£ 100°C. wobei einer SiOR'-Gruppe etwa eine COH- 
Grippe emspneht. gegebenenfalls :n Gegenwar: von 
Umsetzungskatalysatoren und Losungsmitteln unter 
Entfernung der freigesetzten Alkohole. 

Aus der DF.-PS 20 2 0 224 sind Methyl- bzw. 
Mcthylphenylpolysiloxanharze mil einem Verhaltnis 
von organischen Gruppen R : Si von 0.95 bis 1.5. wobei 
die resthchen Si-Valenzcn durch Sauerstoff und 
Alkoxygruppen abgesattigi sind und lelztere in Mengen 
bis zu 0.75 Mol Alkoxy pro 100 g Harz anwesend sem 
kbnnen. wobei R Methyl- und/oder Phenyirestc bedeu 
let und bis zu 20 Moipro/ent der Methyl- und/oder 
Phenylreste durch Vmylrestc ersetzt sein konnen. 
bekanm. welche dadurch gekennzeichnet sind. daB sie 
durch Umsetzung eincs Halogcnsilangcmischcs mil 
einem R : Si-Gruppen-Verhaltnis von 0.95 bis 1.5 mu 
einer Mivchung. bestehend aus 

a) lertiaren keitenfbrmigen aliphaiischcn Alkoho 
len mit 4 bis 8 Kohlenstoffaiomen und 

b) pnmaren und/oder sekundaren kcttenformigen 
aliphaiisehcn Alkoholen mit I bis 8 Kohlcnstoff 
atomcn. 



wnhci je Mol ^liciunigchundenem Halogen 0.4 bis 
0.b Mol tertiarer Mkohol und jc Mol tcrtiarer Alkohol 
0.5 bis 1 Mol primarcr und/oder sckundarcr Alkohol 
cingesei/i werden. bei 1 0 bis 90* C und gegebenenfalls in 
an sich bekannter Wcisc erfolgendc Nachkondcnsation 
des erhaltencn Reaktionsproduktes hcrge^ellt sind. 

Dicsc Methyl- bzw. Mcthylphenylpolysiloxanharze 
sind den Organosiloxanhar/en uberlegcn. wclchc man 
nach den friiher liblichen Verfahren dadurch hcrstclhc. 
daB man Gemische von mono-, dr- und irifunktionellen 
Silaucn in oner ubersehussigen Menge Wasser hydroly 
siertc. Die entsprcchend der DE-PS 20 20 224 hergc 
siclltcn Har/e ergeben hartc und clastische Lackfilmc 
mu ausgczcichnclcr WarmcbcMandigkeit. 

F.in vcrfahrcnstechnischcr Nachteil. wclchcr die 
Herstellung dieser Harzc bciriffi. besteht darin. daB 
man die Har/vorprodukte vor der Vcrwendung einer 
Nachkondcnsation mil FcClj untcrzog und das Eiscn- 
chforid nach der Nachkondensation mil Wasser 
aiiswaschcfl muBtc. Dies bcdculetc cinch zusaizlichen 
Vcrfahrcnsschriit. der auBerdcm das Abwasser mit 
sauren Abfnllsloffcn. Losungsifiiltcin und Eiscnsalzcn 
belastcte. 

fan weiicrcr Nachteil dieser Polysiloxanhflrzc besteht 
r« cmer mituntcr zu gcriiigen Pigmentvcrtr.lgHchkcit. 
Bei manchen technischen Anwcndungcn wird auBerdcm 
eine 7*hcrmosiabilitat unci ElastiziiSt der Lackfilmc 
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gefordert. die mil diesen Polysiloxanharzcn nicht in 
alien Fallen erreichbar isL 

Aus der DE-PS 2107 471 ist es bekannt, die 
entsprechend der Lehre der DE-PS 20 20 224 zunSchsi 
enisiehenden Harzvorprodukte mil organischen Harz- 5 
vorprodukten umzusetzen, wobei im Harzvorproduki 
enihaliene SiOR-Gruppen mil COH-Gruppcn der 
organischen Harzvorprodukie reagiercn. 

Als organische COH-Gruppen aufwciscnde Harzvor- 
produkie sind dabei Polyesier genanni, wie sie durch io 
Reaktion von Adipinsaure. TerephialsSure, Isophihal- 
saure, Phthalsaure odcrdercn Esiern (z. B. Melhylesier) 
bzw. Anhydriden eincrseiis mil mehrwertigen Alkoho- 
len, wie z. B. Aihylcnglykol, Trimethylolpropan, Glyce- 
rin. Pentaerythrit andererseiis hergesielll werden 15 
konnen. 

Brauchbar sind auch Acrylharze. Epoxidharze. Poly- 
carbonate. Phcno'harze. Melaminharze oder Harnstoff- 
har/e mil freit:: COH-Gruppen. Von besondcrer 
Bedcutung sind Alkydharzc. welche Ester mehrfach >o 
ungcsattigtcr Carbonsauren enlhaltcn. 

Diese siliciummodifiziericn organischen Harze sind 
den friiher hergesiellten Mischharzcn des Siandes der 
Technik hinsichtlich Warmebestandigkeit. Weitcrfestig- 
kcit. Elastizttat. Verformbarkeit, Vtrgilbungsresistenz, 25 
Glanzhaliung und Hafiung auf dem Untergrund 
ubcrlegcn. wcisen jcdoch bedingi durch ihren 
Aufbau zwaii 0 -iaufig die Nachtcile auf. die durch den 
Einbau organischer Harzvorprodukte bedingt sind. 

Aus der DE-OS .5 45 109 sind Siloxanpolyolzubcrei- 10 
tungen und Vcrfqhren /u iVer H rsicllung bekannt. 
Dabei wird davon ausgegang?n. daB es bekannt war. 
Polyol mil Isocyanaten zu Polyuret J jnschaumstoffen 
umzusetzen. wobei man bekanntlich zur Ausbildung 
eines Schaumes crwiinschter Struktur und Stabihtat in 35 
kleinen Mcngen dem Reaktionsansatz Polysiloxanpo- 
lyoxyalkylenblockmischpolyrncrisate zuscizen muO. . 

Wblichcrweise werden diese Siabilisaioren dem 
Polyol ttjgcmischt. Dabci hat sich als nachteilig gezeigi. 
daQ die Blockmischpolymerisate in den Polyolcn nur 4 o 
maCig oder schlechl loslich sind und sich beim Stehcn 
abscheiden. 

Der vorgenannten DE-OS 1 5 45 109 liegt nun die 
Aufgabe zugrundc. die Polyole so zu modifizicrcn. daB 
diebekanntcn Polysiloxanpolyoxyalkylenblockmischpo- 45 
lymerisatc in ihncn besser loslich werden. Dies geschichi 
dadurcli. daQ man die Polyole. also hdhermolekulare. 
organische Polyhydroxyvcrbindungen. mil geringen 
Mengen eines Siloxans modifizicrt. Die Mauptmcngc 
des Polyols muD aber unmodifizicrt blcibcn. damit sic 50 
fur die Reaktion mil dem Isocyanat zur Bildung des 
Polyurcihanschaumes zur Vcrfugung siehi. 

Aus dicscm Grundc wird der Gchali an Organosil- 
oxangruppen in der 7.ubercitung auf 0.025 bis 6 Gcw.-% 
beschrankt. Diese kleinen Mcngen Organosiloxanvcr $«> 
bindung konnen bcispielswcise dadurch cingebracht 
werden. daQ man das Siloxan mil Alkoxygruppen als 
reaktionsfahigc Gruppcn mil den Polyolcn umsctzl. 
Dabei entstchen abcr in kcincm Fall Harzc oder 
hSrlbarc Harzvorprodukie. &o 

Der vorlicgcndcn Erfindung ticgt nun die Aufgabe 
zugrundCi neuarligc hilzchiirtbarc Siliconharzc hcrzu- 
stcllcn, wobei cincrscits das Hcrslcllverfahrcn in 
einfneher Weisc ablaufcn soil und cin stabiles, der 
Hartung Zugartglfchcs, IngcrbcslShdigCs Harzvorpfo* 65 
duki crhnltcn werden soli, welches cine crhdhtc 
MHriungsgcsehwindigkcit und gutc HydrolyscbcsiSn- 
digkcil auch im unatisgehHrlclcn Zuslahd aufweisen und 



dessen Pigmcntvertrflglichkeit vcrbessert scin soli. 

An die Eigenschaften der ausgeharieten Harzftlme 
werden dabei die Anforderungen verbesserier Thermo - 
stabHitat und Elasiizitat und damil verbesserier Haftung 
mil meiallischen Umergrunden gestellt Die ausgeharie- 
ten Harze sollen bei thermischer Bclastung einen 
moglichst geringen Gewtchlsverlusi aufweisen. 

Es wurde gefunden, daB diese und weilere vorieilhaf- 
le Eigenschaften dadurch erzielt werden kOnnen, daO 
man ausgewahlte reaktive Siloxane mit niedermolekula- 
rcn, mehrweriigen Alkoholen in bestimmter Weise 
umscizu 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist deshalb dadurch 
geicennzeichneu daB man als Siloxane solche der 
allgemeinen Formel 

R'Si(OR'), 

I 0) 




(OR 1 = Alkoxygruppen von primaren oder sekunda- 
ren aliphaiischcn Alkoholen mit 1 bis 
4 C-Atomen; 

R 2 = AlkyI mil I bis 4 Kohlcnstoffatomen und/oder 

Phenyl isi; 
a - Wen von i.Ubis 1.5; 
b « Wen von 0.1 bis 0.7). 

und als niedermolekulare mehrweritge Alkohole Aihy- 
lenglykol. Trimethylolalhan und Trimethylolpropan 
oder cin Gemisch dieser Alkohole verwendet und die 
Reaktion bei einem Umsctzuhgsgrad von 25 bis 80% 
durch Abkiihlen auf eine Tempcraiur < 100° C abbricht. 

Als OR'-Gruppen kommen die Methoxy-. Athoxy-. n- 
oder tso-Propoxy- sowie n- oder iso-Buioxygruppen in 
Fragc. Bcsonders bevorzugt isi die Mcthoxygruppc. 

Es hat sich gezcigt. daO sich besonders lagerstabite 
hitzehartbarc Organopolysiloxanharzc dann hcrstellcn 
lassen. wenn das Ausgangssiloxan sowohl Methoxy- 
gruppen als auch hohcre Alkoxygruppen aus der Reihc 
der n- oder iso-Propoxy- und n- oder iso-Butoxygrup- 
pen enihaii. Das molarc Vcrhaitnis von Methoxy- zu 
hoheren Alkoxygruppen soil dabei 2J5 bis 1:1 scin. 
Dabci wird die utflcrschiedlichc Rcakliviiat der 
Alkoxygruppen mil den niedermolekularcn mehrwerti- 
gen Alkoholen ausgenutzt. 

R* bedcutel insbesonders die Mclhylgruppe. 

Besonders bevorzugt sind Organopolysiloxanharzc 
bei denen cin molares Verhaltnis von Methyl- zu 
Phcnylgruppcn von 0.5 bis 1.5 : 1. vorzugs weisc von 0.75 
bis 1 ,25 hcrrschl. Der Vcrzwcigungsgrad des Organopo- 
lysiloxanharzcs wird seitens des Siloxans durch die 
Indices a und b bcstimml. a hat einen Wert von 1.0 bis 
I A vorzugsweisc einen Wert von 1,2 bis 1.4. b hat einen 
Weri von 0.1 bis 0,7. vorzugsweise einen Werl von 0.J 
bis 0.6. 

Der Vcrzwcigungsgfad wird ztisatzlieh bcstimmi 
durch die Siruktur des niedermolekularcn mehrwerii- 
gen Alkohols. 

(nncrhalb der siliciumorganischen Rcaktionskompo- 
ncnte sind die Vcrbindungcn bevorzugl. welche 10 bis 
30 Mol*% Dimclhylsiloxyeifihcilcn uftd 5 bis 10 Mol-% 
Trimcthylsiloxycinhcitcn haben. Insbesondcrc bevor- 
zugt sind solche Vcrbindungcn, welche nuBcrdcm noch 
50 bis 80 Mol-% Monophcnylsiloxycinheilcn aufweisen. 
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5 6 
Die Siloxane dcr allgcmcinen Formel 

R'SiCOR'), 
O 

2 

Iassen sich bekpielsweise durch folgende durchschnittliche Strukturformel wiedergeben 
[C 6 H,] W [(CH 3 )J OJ5 KCHiUuB — Si— (OCH 3 ) A 

2 

IC 6 H,] OJ3 [CH,] 0J7 {(CHjWo., [(CH 3 hki — Si— (OCH 3 ) b 

I 

o. 



(OCH,V 



IC 6 H 5 ) 0J1 j lCH 3 l 0i674 [(CHjhV.u [(CH,),^ — Si 



\ 

(OC,H,— i), 

♦ A, » *,i 



wobei A, + b 2 53 6 ist 

IC 6 H S J 0J2 [CH^sj KCHjhjo^ ((CH,),] 0il _ S i~fOCH 3 ) h 

I 



Die nieclcrmolikularen mehrwertigen Alkohole werden in an stch bekannter Wcisc mil den Siloxanen derallee- 
meinen ronwel 



O. 



in solchen Mcngen umgesctzt. daB jeder SiOR'-Gruppc 
ciwii cine COM-Gruppegcgentibcr stent. 

Entsprcchcnd dem Mol-Gcwicht und dcr Wcrtigkcit 
des verwendcten nicdermolekularen mehrwertigen 
Alkohols soil dcr Wert des Index b so ausgewiihlt 
werden. datf im ausgehartcten Endprodukl nicht mehr 
als maximal 20 Gcw. % der nicdermolekularen mehr 
werligcn Alkoholkomponentc in gebundener Form 
cnthalten sind. 

Die Umsctzung wird in an sich bekannter Wcisc bci 
crhdhter Tcmpcratur durchgefQhrt. Es haben sich dabci 
Tcmperaturcn von 100 bis 160°C als zur Durchfiihrung 
der Rcaktion besondcrs geeignct erwiesen. 

Die Rcaktion kann durch un sich bekanntc Umcste- 
ru n gs kat a lysa to ren bcschleunigt werden. 

Dcrartigc Kalalysatorcn sind z. B. TitanesLcr, wic 
Buiyltitanat, sowic Koballsalzc organischer Sauren, wie 
Koballocloal. Geeignct sind fcrncr Sulfortsaurcn, wic 
p-Toluolsulfonsauru odcr Benzolsulfonsaure. Die Zuga- 
bc cincs Katalysators ist jedoch nicht zwingend 
riolwcndig. 

Die Rcaktion kann in an sich bekannter Weisc in 
Gcgcnwart von lAsungsmiudn. wic z. 0. aromalischcn 



Losungsmiueln. ?. B. Xylol. Toluol, oder Estern. wie 

Athylglykolncetat, odcr Kctoncn, wie Cyclohexanon. 

und deren Gemischcn durchgefUhrt werden. Diese 

Losungsmiucl konnen im Verfahrcnsprodukt verblei- 
50 ben b/w. bis zu eincm gewiinschtcn Restgehak 

abdes til lien werden. 

Wc*enilich is! bei dem erfindungsgemaOen Verfah- 

ren. daB die Rcaktion durch Abkuhlen abgebrochen 

wird. wenn der Umsetzungsgrad 25 bis 80% vorzugs- 
« wcisc 40 bis 60%. erreicht hat. Dieser Umsetzungsgrad 

laOt sich durch Brstimmung der freigesetzten Alkohol- 

menge R'OH bes«immen. 

Es rcsulticrt ein Organopolysiloxanharzvorprodukl. 

welches bci seiner Anwendung, z. B. auf einem 
60 mciallischcn Unlcrgrund, zu cinem Film ausg^hartet 

werden kann, 

Sowohl das Organopolysiloxanharzvorprodukl wie 
das ausgehSnctc Harz crfUllen atle eingangs crwahnicn 
Anfordcrungcn. 
b5 Das Harzvorprodukl ist praktisch unbegrenzt lagcr- 
Tahig, ohnc daB sich die Viskostlal des Produktes oder 
seiner Losung vcriindert. Das Ofgu/iopolysiloxanharz- 
vorprodukl odcr seine Ltfsung weist eine ausgezeichne- 
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tc Pigmenivcrtraglichkcil nuf. Es hai cine hohc. 
gegentiber dem Stand dcr Technik vcrbesserlc H3r« 
lungsgeschwindigkeic. Ein besonderer Vortcil des 
Harzvorproduktcs bcstehl darin, daQ cs aus seiner 
LOsung auch bci hohem Gehali an siliciumgebundcncn 
Phenylrcsten an dcr Lufl bci Raumtempcraluren zu 
cinem nichl klcbcndcn festen Film trocknet In 
ubcrraschender Wcisc Zcigl be re i Is das uhausgchartelc 
particll umgcsctztc Produkt einc hohc Mydrolyscbe- 
SlSndigkcit. 

Dies war insbesonderc im Hinblick auf W. Noll 
»Chcmic und Technologic der Siticonc«. 1 968, Seilc 320. 
hicht zu crwarlen. Dor! ist ausfuhrtich ausgcfOhrt, daQ 
alien Cokondcnsaiionsproduktcn mil SiOC-Bcdingun- 
gen die Eigenschafl anhaflct, daO sic mehr odcr wenigcr 
hydrolysecmpfindlich sind. Dabci wird auf die besondc- 
rc f lydrotyseanfanigfccit vnn Siioxangiykoicopolymcren 
ausdrucklich hingewicsen. 

Die auvgeharicicn Siliconbarzc zeigcn cine ausge- 
zcichnctc Thcrmosiabiliiat und Elasti/itat. I derails 
resulticrt einc hohc Haftung auf mclallischcm Unier- 
grund. Ein besonderer Vorieil der ausgchflrieien Harzc 
bestcht in ihrem minimalcn Gcwichtsvcrlust bei 
thermischer Bclastung. Dicse Eigcnschaft ist insbeson- 
derc fur die Vcrwcndung von Siloxanharzcn in dcr 
Elckiroindustric von Qedcuiung. 

In den folgcndcn Bcispiclcn werden die Herstellung 
dcr hii/chartbarcn Siloxanhar/e und die Eigcnschaften 
dcr gchartetcn Siloxanharzc auch im Vcrglcich zu 
Produkten des Siandcsder Technik noch ndher gczeigt. 



B e i s p i e I 1 

1000 g eines Alkoxypolysiloxans. das aus 80 Mol-% 
Phcnyltnchlorsilan. 15 Mol % Dimethyldichlorsilan und 
5 Mol-% Trimethylchlorsilan nach cincin hicr nicht 
bcanspruchtcn Hydrolysevcrfahren in an sich bekannter 
Wcise hcrgcsiellt worden war und 7.4 Gcw.-% an 
Silicium gebundene Mcthoxygruppen aufweist. 63.9 g 
Trimcihylolpropan. 14.8 g Athylcnglykol. 0.2 g Butyllita- 
nat und 1000 g Xylol werden in einer Destillationsappa- 
ratur vorgelegt und untcr Ruhren aufgcheizL 

Bei I25°C beginnt die Reaktion, das entstandene 
Methanol dcstillicrt im Gcmisch mit Xylol ab. Die 
Temperatur sieigi wciler bis auf 140°C Die Reaklions- 
zcit bctragt I h. VVcnn die gewunschte Viskositat des 
Reaktionsgcmisches erreicht isu wird die Reaktion 
durch Abkuhlen und Verdunnen mit Xylol auf 50% 
Festkorper abgebrochen. 

Dcr Reaktionsumsatz. berechnet nach der Menge des 
abdestillierten Methanols, betragt 38%. Das Endpro- 
dukt weist eine Viskositat von 60 cSt bei 25° C auf. 

Ein 2 g Muster dieses Produktes wurde in einer 
Schale 2 h bei 200° C eingebrannt und dann nach 1000 h 
Aliening bei 200° C ein Gewichtsverlust von 
53 Gew.-% festgestellL 



Bcispicl 2 

lOOOg cincs Alkoxypolysiloxans, das aus 80 Mol-% 
Phenylirichlorsilan, 15 Mol-% Dimclhyldichlofsilah und 

* 5 Mol-% lYimcihylchlorsiian durch Kydrolysc hcrge- 
stcflt worden war und 14 Gcw.*% ah Silicium gebunde- 
ne Mcihoxygruppeh aufweist. 201 g Trimcihylolpropan 
und 0,5 g Co-octoal werden in lOOOg Xylol nach 
frcispicl 1 umgesctzi. 

iu Es wird ein Reaktionsumsatz von 55% errcichi. Das 
mit Xylol auf 50% Festkdrper cingeslclltc Endprodukt 
wcisl cine Viskositat bci 25° C von 320 cSt auf. 

Bcispicl 3 

it Nach Bcispicl I werden lOOOg eincs Alkoxypolysil- 
oxans. das aus 53 Mof-% Phenyltrichlorsilan. 27 Mol.-% 
Meihyitrichinrsiton. 10 mu!-% DiineinyiuiLniuisitau uuu 
t0Mol.-% Trimethylchlorsilan hcrgcsiellt worden war 
und 10.5 CScw -% an Silicium gebundene Mcthox>grup 

jo pen cmhalt. mil 123.7 g rrimcthylnlprnpan. '7.9 g 
Athylcnglykol und 0.4 g But>i!itanat in 1000 g Xylol 
umgesctzi 

Dcr Rcaklionsumsatz bctragt 76%. Das 50%igc 
Endprodukt wcist cine Viskositat bci 25 C vein 80cSt 
ii auf. 

Dieses Sik.*anhnrz wcisl cine schr gutc Pigmcntvcr- 
trdglichkeit nuf und cignct sich hesonders zur 
I lerstcllung von hitzcbcsiiindigcn und clastischcn 
Lackuberzilgcn. 

10 Bcispicl 4 

Nach Bcispiel I werden 1000 g eines Alkoxypolysil 
oxans, das aus 32 Mol-% Phenyltrichlorsilan, 53 Mol-% 
Mcthyltrichlorsilan. 5 Mol-% Dimethyldichlorsilan und 
ji 10 Mol-% Trimethylchlorsilan hcrgcsiellt worden war 
und 9.7 Gcw.-% an Silicium gebundene Mcthoxygrup- 
pen cnthalt. m»t 1 1 1.8 g Trimcihylolpropan in iOOOg 
Xylol umgeselzt. 

Der Rcakcionsumsatz bctragt 27%. Das Produkt 
jo wcist cine gutc Lufttrocknung auf und eignct sich zur 
Herstellung von lufttrocknendcn. hitzebestandigen 
Anstrichcn. 

B e i s p i el 5 

■»5 Nach Beispiel I werden 1000 g eines Alkoxypolysil- 
oxans, das aus HJMoI-% Phenyltrichlorsilan. 
67.4 Mol-% Meihyltrichlorsilan. UJMol-% Dimethyl- 
dichlorsilan und 10 Mol-% Trimethylchlorsilan hcrge- 
stellt worden war und 3.4 Gew.-% Mcthoxy- sowie 

so 2.9 Gew.-% Isopropoxygruppen em hall, mil 53 g 
Trimethylolpropan. 12 g Athylcnglykol und 0.18 g 
Butyltitanat in 1000 g Xylol umgesctzt. 

Der Reaktionsumsatz. bezogen auf Methoxygruppen. 
betragt 62%, der Umsatz, bezogen auf fsopropoxygrup- 

i5 pen. 12%. Das Produkt ist fufttrocknend und cignet sich 
zur Herstellung hitzebesiSndiger Korrosionsschutz- 
uberzuge. 
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